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Verfahren zum Verglasen eines porosen, aus GlasruR bestehenden Korpers und Ofen zu dessen Durchfuhrung 



Die Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren zum Vergla- 
sen eines porosen, aus GlasruS bestehenden Korpers unter 
Vakuum Oder einer Helium-haltigen Atmosphare, insbeson- 
dere zur Herstellung einer Vorform fur optische Fasern. Der 
Korper wird zunachst bei einer Temperatur im Bereich von 
1250 bis 1400° C gesintert, danach in einem zweistufigen Ver- 
fahren verglast, wobei er in einem horizontal angeordneten 
Graphitrohr abrollt. Zur Durchfuhrung des Verfahrens wird 
ein horizontaler Rollenofen verwendet. 
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Patentanspruche 



1. Verfahren zum Verglasen eines porosen, aus 
GlasruB bestehenden zylinderformigen Korpers, 
insbesondere zur Herstellung einer Vorform zur 
Herstellung von optischen Fasern, bei dem der 
Korper unter Vakuum oder einer Helium-haltigen 
Atmosphare in einem Ofen warmebehandelt wird, 
dadurch gekennzeichnet, daB der porose Korper 
in ein horizontal angeordnetes Graphitrohr des 
Of ens eingebracht, in ihm wahrend einer Zeitdauer 
von 20 bis 40 Minuten unter Vakuum oder Helium- 
atmosphare unter vermindertem Druck bei 1250 
bis 1400° C gesintert und anschlieBend verglast 
wird, wobei der gesinterte Korper unter Beibehal- 
tung der Sinteratmosphare in einer ersten Stufe 
unter langsamen Abrollen in dem heiBen Graphit- 
rohr wahrend einer Dauer von 20 bis 40 Minuten 
bei etwa 1450 bis 1600°C und anschlieBend in einer 
zweiten Stufe unter schnellerem Abrollen ais in der 
ersten Stufe in dem Graphitrohr wahrend einer 
Dauer von 10 bis 30 Minuten bei etwa 1650 bis 
1 750° C warmebehandelt wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB der gesinterte Korper in der ersten 
Stufe bei einer Drehgeschwindigkeit desGraphit- 
rohres von etwa 1 bis 5 Umdrehungen pro Minute 
abgerolltwird. 

3. Verfahren nach den Anspriichen 1 oder 2, da- 
durch gekennzeichnet, daB der gesinterte Korper 
in der zweiten Stufe bei einer Drehgeschwindigkeit 
des Graphitrohres von etwa 20 bis 40 Umdrehun- 
gen pro Minute abgerolltwird. 

4. Verfahren nach den Anspruchen 1 bis 3, dadurch 
gekennzeichnet, daB wahrend des Sinterns im Ofen 
ein Vakuum im Bereich von 10- 1 bis 10 mbar oder 
eine Heliumatmosphare mit einem Druck von 50 
bis 200 mbar aufrechterhalten wird. 

5. Verfahren nach den Anspruchen 1 bis 4, dadurch 
gekennzeichnet, daB als Korper ein Hohlzylinder 
verwendet wird, der einen voll- oder hohlzylindri- 
schen Graphitkorper mit geringem Spiel um- 
schlieBt 

6. Verfahren nach den Anspruchen 1 bis 5, dadurch 
gekennzeichnet, daB nach oder wahrend der zwei- 
ten Stufe des Verglasens eine Inertgasatmosphare 
mit einem uber Normaldruck liegenden Druck er- 
zeugt wird. 

7. Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB ein Inertgasdruck von 5 bis 100 bar 
aufrechterhalten wird. 

8. Ofen zur Durchfuhrung des Verfahrens nach den 
Anspruchen 1 bis 7, der einen AnschluB zum Eva- 
kuieren seines Innenraumes und einen Stutzen zur 
Zufuhrung des Inertgases zum Innenraum aufweist, 
dadurch gekennzeichnet, daB er eine horizontal an- 
geordnete Kammer aufweist, in der ein den Korper 
wahrend der Warmebehandhmg aufnehmendes 
Graphitrohr horizontal und um seine Langsachse 
drehbar angeordnet ist, das elektrisch isoliert von 
einer elektrischen Heizspule umschlossen und mit 
einem Antriebsmotor verbunden ist 

9. Ofen nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, 
daB zwischen dem Graphitrohr und der Heizspule 
ein Rohr aus Quarzgut oder Quarzglas angeordnet 
ist 

10. Ofen nach den Anspruchen 8 oder 9, dadurch 
gekennzeichnet, daB zwischen Graphitrohr und 



dem Rohr aus Quarzgut oder Quarzglas eine aus 
Graphitfilz bestehende Warmeisolationsschicht an- 
geordnet ist 

11. Ofen nach den Anspruchen 8 bis 10, dadurch 
5 gekennzeichnet, daB die Heizspule mit einem Mit- 

telf requenzgenerator verbunden ist 

12. Ofen nach den Anspruchen 8 bis 11, dadurch 
gekennzeichnet daB die Kammer doppelwandig 
ausgebildet und mit Zufiihr- und Abfuhrstutzen fur 

io ein Kuhlmittel versehen ist 

Beschreibung 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zum Verglasen 
15 eines porosen, aus GlasruB bestehenden zylinderformi- 
gen Korpers, insbesondere zur Herstellung einer Vor- 
form fur optische Fasern und einen Ofen zur Durchfuh- 
rung des Verfahrens. Bei dem Verfahren wird der Kor- 
per unter Vakuum oder in einer Helium-haltigen Atmo- 
20 sphare in einem Ofen warmebehandelt. Unter GlasruB 
werden feine im wesentlichen aus Siliziumdioxid beste- 
hende glasige Teiichen verstanden, die aus der Gaspha- 
se, beispielsweise nach dem Flammhydrolyse- Verfahren 
aus Siiiziumtetrachlorid hergestellt, auf einem Trager 
25 abgeschieden werden, wobei gegebenenfalls mit dem 
Siliziumdioxid noch ein den Brechungsindex des Nie- 
derschlags veranderndes Dotiermittel, wie zum Beispiel 
Germaniumdioxid, gleichzeitig abgeschieden wird. 
Verfahren der vorbeschriebenen Art sind beispiels- 
30 weise aus der DE-PS 28 27 303 bekannt Zur Konsolidie- 
rung des porosen hohlzylinderformigen, aus GlasruB 
bestehenden Korpers wird der Korper an einem rohr- 
formigen Stutzteil vertikal aufgehangt und mit einer 
vorgegebenen Geschwindigkeit von oben in die heiBe 
35 Zone des Of ens vorgeschoben, so daB der Korper, be- 
ginnend von seinem freien Ende her, fortschreitend in 
Richtung zu seinem aufgehangten Ende hin zu einem 
dichten Glaskorper konsolidiert wird. Die Warmebe- 
handlung kann in verschiedenen bekannten Inertgas- 
40 Atmospharen, wie zum Beispiel Helium, Stickstoff, Ar- 
gon oder Gemischen dieser Gase, durchgef iihrt werden. 
Dabei kann der axiale Kanal im Korper an eine Vaku- 
umpumpe angeschlossen sein. 

Bei dem bekannten Verfahren bleibt die Quer- 
45 schnittsform des zu einem dichten Glaskorper zu konso- 
lidierenden Korpers erhalten; ist der Umfang dieses 
Querschnitts in einem bestimmten Bereich des Korpers 
unrund, beispielsweise oval, so bleibt diese Unrundheit 
beim Warmebehandeln erhalten. Analoges gilt auch, 
50 wenn bei kreisformigem Querschnitt die Querschnitts- 
flache, in Richtung der Achse des Korpers gesehen, zu- 
nimmt oder abnimmt 

Die Erfindung hat sich daher die Aufgabe gestellt, em 
Verfahren zum Verglasen von porosen, aus GlasruB be- 
55 stehenden zylinderformigen Korpern bereitzustellen, 
bei dem unabhangig von der auBeren Kontur des Kor- 
pers vor dem Verglasen der Querschnitt des warmebe- 
handeiten Korpers praktisch konstanten kreisformigen 
Querschnitt aufweist 
60 Diese Aufgabe wird fur das eingangs charakterisierte 
Verfahren erf indungsgemaB dadurch gelost, daB der po- 
rose Korper in ein horizontal angeordnetes Graphit- 
rohr des Ofens eingebracht, in ihm wahrend einer Zeit- 
dauer von 20 bis 40 Minuten unter Vakuum oder He- 
65 liumatmosphare unter vermindertem Druck bei 1250 bis 
1400° C gesintert und anschlieBend verglast wird, wobei 
der gesinterte Korper unter Beibehaltung der Sinterat- 
mosphare in einer ersten Stufe unter langsamem Abrol- 
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len in dem heiBen Graphitrohr wahrend einer Dauer 
von 20 bis 40 Minuten bei etwa 1450 bis 1600°C und 
anschlieBend in einer zweiten Stufe unter schnellerem 
Abrollen als in der ersten Stufe in dem Graphitrohr 
wahrend einer Dauer von 10 bis 30 Minuten bei etwa 5 
1650 bis 1 750° C warmebehandelt wird 

Es hat sich als vorteilhaft erwiesen, den Korper in der 
ersten Stufe bei einer Drehgeschwindigkeit des Gra- 
phitrohres von etwa 1 bis 5 Umdrehungen pro Minute 
und in der zweiten Stufe bei einer Drehgeschwindigkeit 10 
des Graphitrohres von etwa 20 bis 40 Umdrehungen pro 
Minute abrollen zu lassen. Die den beiden Verglasungs- 
stufen erfindungsgemaB vorgeschaltete Warmebehand- 
lung dient im wesentlichen dazu, den porosen Aus- 
gangskorper so zu verfestigen, daB er, wie erfindungs- 15 
gemaB angegeben, zweistufig verglast werden kann. 
Dadurch, daB der gesamte Kdrper sich auf den angege- 
benen Temperaturen befindet, werden Spannungen in 
seiner Langsrichtung vermieden, die zum AufreiBen des 
zylindrischen Korpers fuhren konnen. Durch das Abrol- 20 
len des Korpers wahrend der beiden Verglasungsstufen 
und seine horizontal Anordnung wahrend der gesam- 
ten Warmebchandlung findct kein FlieBen des Quarz- 
glases bzw. doticrten Quarzglases un ter EinfluB der 
Schwerkraft statu viclmehr werden UnregelmaBigkei- 25 
ten der AuBcnkontur des Korpers durch das Abrollen 
ausgeglichcn. so daB durch das erfindungsgemaBe Ver- 
fahren verglastc K6rpcr bcrcugestellt werden, die uber 
ihre gesamte I -Inge praktisch gleichen, konstanten 
kreisformigen Oucrschnit: aufweisen, was besonders 30 
vorteilhaft ist wenn die verglasten Korper als Vorfor- 
men fur optische Fasern cingesctzt werden. 

Es hat sich als zweckmaliig erwiesen, wahrend des 
Sinterns im Of en cin Vakuum im Bereich von 10- 1 bis 
10 mbar oder einc I Icliumatmosphare mit einem Druck 35 
im Bereich von 50 bis 200 mbar aufrechtzuerhalten. 

Wahrend oder im AnvhluB an die zweite Stufe des 
Verglasens hat cs sich als vorteilhaft erwiesen, den In- 
nenraum mit einem lnertgas, wie Stickstoff, Argon oder 
Helium oder einem Gcmisch, aus wenigstens zweien 40 
dieser Gase zu fluten und einen Druck zu erzeugen, der 
Qber Normaldruck liegt, vorzugsweise im Bereich von 5 
bis 100 bar. Hierdurch werden eventuell in dem heiBen 
Korper noch vorhandene Blasen beseiugt oder vermin- 
dert 45 

Wird als zu verglasender Korper ein Hohlzylinder 
verwendet, so hat es sich als zweckmaBig erwiesen, in 
dem Hohlraum einen voll- oder hohlzylindrischen Gra- 
phitkorper mit geringem Spiel zur Innenwand des Kor- 
pers einzuordnen. Hierdurch wird eine sehr gleichmaBi- 50 
ge Erwarmung des erfindungsgemaB zu behandelnden 
Korpers erzielt 

Nach Abkuhlung des verglasten Korpers im Ofen 
wird er dem Ofenraum dann entnommen und der fol- 
genden Weiterverarbeitungsstufe zugefiihrt. 55 

In der Figur ist schematisch eine bevorzugte Ausfiih- 
rung eines Ofens zur Durchfiihrung des erfindungsge- 
maBen Verfahrens im Vertikalschnitt dargestellt, an- 
hand derer ein Ausfuhrungsbeispiei des Verfahrens be- 
schrieben wird 60 

Der Ofen weist eine Kammer 1 auf, die gebildet wird 
aus dem hohlzylindrischen Mittelteil la, mit dem die 
beiden Stirnteile \b % \c uber Flansche 2 verbunden sind. 
Der Ofen ist Qber das Stutzgerust 3 auf dem Erdboden 
abgestutzt. Im Innenraum 4 ist das Graphitrohr 5 an 65 
jedem Ende drehbar jeweils an dem Lagerbock 6a, 6b 
mit Rollen 7a, 7b gelagert. Das eine Ende des Graphit- 
rohres 5 ist mit dem Greifer 8 verbunden, der uber die 



vakuumdichte Drehdurchfuhrung 9 mit dem Antriebs- 
motor' 10 verbunden ist Das Graphitrohr 5 ist von ei- 
nem Rohr 11 aus Quarzgut umschlossen, auf dem die 
Heizspule 12 angeordnet ist, die ihrerseits uber die Iso- 
lierdurchfuhrung 13 mit dem Mittelfrequenzgenerator 
14 verbunden ist Die Heizspule 12 wird von einem 
Kuhlmittel durchstromt, wobei die Stromungsrichtung 
durch Pfeile 27, 28 angedeutet ist Zwischen dem Gra- 
phitrohr 5 und dem Rohr 11 ist die Warmeisolations- 
schicht 15 aus Graphitfilz angeordnet An den AnschluB 
16 ist die Vakuumpumpe 17 angeflanscht; der Stutzen 18 
mit Ventil 19 dient zur Zufuhr von lnertgas. Wie ersicht- 
Iich, ist die Kammer 1 insgesamt doppelwandig ausge- 
bildet; jedes Kammerteil ist mit Zufuhrstutzen 20 und 
Abfuhrstutzen 21 fur ein Kuhlmittel versehen, dessen 
Stromungsrichtung durch Pfeile 22 angedeutet ist 

In dem Ofen wird das erfindungsgemaBe Verfahren 
wie folgt durchgefuhrt: Nach Einbringen des pordsen, 
im Ausfuhrungsbeispiei hohlzylindrischen KCrpers 23 
aus GlasruB, in dessen Kanal ein Graphitstab 24 einge- 
setzt ist, in das Graphitrohr 5, in dessen einen Endbe- 
reich die Graphitfilzscheibe 25 zur Warmeisolation ein- 
gebracht ist, wird in den gegentiberliegenden Endbe- 
reich die Scheibe 26 aus Graphitfdz eingebracht Der 
Korper 23 besitzt einen AuBendurchmesser von 
200 mm, einen Innendurchmesser von 80 mm und eine 
Lange von 900 mm. Der Korper 23 ist sowohl auBen als 
auch innen leicht konisch, wobei die Differenz zwischen 
dem kleinsten und grdBten AuBendurchmesser 10 mm 
und die Differenz zwischen dem kleinsten und grdBten 
Innendurchmesser 5 mm betragt Nach Einschalten der 
Vakuumpumpe 17 und des Mittelfrequenzgenerators 14 
wird nach Erreichen einer Temperatur von 1300° C der 
Korper 22 wahrend einer Dauer von 40 Minuten bei 
Aufrechterhalten eines Druckes von 1 mbar im Innen- 
raum 4 gesintert Danach wird die Temperatur auf 
1500°C erhoht und der Antriebsmotor 10 eingeschaltet 
und so geregelt, daB sich das Graphitrohr 5 mit einer 
Geschwindigkeit von 2 Umdrehungen pro Minute, wie 
durch Pfeile 29 angedeutet, dreht. Bei dieser Tempera- 
tur wird der Korper 23 w&hrend einer Dauer von 30 
Minuten warmebehandelt, wobei er auf der Innenwand 
des Graphitrohres 5 abrollt Nach Ablauf dieser ersten 
Verglasungsstufe wird zur Durchfuhrung der zweiten 
Verglasungsstufe die Temperatur auf 1720°C erhoht 
und der Antriebsmotor 10 so geregelt, daB das Graphit- 
rohr 5 mit einer Geschwindigkeit von 25 Umdrehungen 
pro Minute umlauft Die Dauer der zweiten Vergla- 
sungsstufe betragt 20 Minuten. AnschlieBend wird die 
Vakuumpumpe 17 abgeschaltet und der Innenraum 4 
Qber den Stutzen 18 mit Helium geflutet und ein Druck 
von lObar bei einer Temperatur von 1720°C wahrend 
einer Dauer von 10 Minuten aufrechterhalten. Danach 
wird der Mittelfrequenzgenerator 14 abgeschaltet, und 
der verglaste Korper 23 verbleibt zum Abkiihlen im 
Ofen 1, wobei die Rotation bis zum Erreichen einer 
Temperatur von 1200°C beibehalten wird, aus dem er 
dann nach Erreichen von Raumtemperatur entnommen 
wird Bei dem so erfindungsgemaB warmebehandelten 
Korper 23 hat sich nach seiner Entnahme aus dem Ofen 
gezeigt, daB die beim Korper 23 vor seiner Verglasung 
festgestellte AuBen- und Innenkonizitat praktisch auf 
einen vernachlassigbaren Wert vermindert wurde. 
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